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"Suspension aoueuse calco-maan6slenne 

et son Droc6d6 de preparation" 
La prdsente invention est relative k une suspension 
aqueuse calco-magn6sienne, et k son proc6d6 de preparation* 

5 Un cas particulier de suspension aqueuse calco- 

magndsienne est le lait de chaux, qui est une suspension fluide de cliaux 
eteinte, 6galement appel6e chaux hydrat^e (hydroxyde de calcium - 
Ca(OH)2) laqueile peut dvidemment comprendre des impuret6s, 
notamment de la silice, de ralumine ou de ro)(yde de magnesium k 

10 hauteur de quelques pour-cents. Une telle suspension est obtenue soit 
par extinction d'une chaux vive (oxyde de calcium - CaO) avec un large 
exc6s d*eau, soit par melange d'une chaux 6teinte et d'une masse d'eau 
plusieurs fois 8up6rieure. La suspension r^sultante est caract6ris6e par 
la concentration en matiftre solide et la distribution des tallies des 

15 particules en suspension. Ces deux caract6ristiques dStemiinent les 
propriet6s du lait, principalement sa viscosity et sa reactivity. 

La viscosite est une propriety determinante quant k la mise 
en oeuvre et la manipulation (pompage, transport en conduite,...) de la 
suspension. A cette fin, {'experience a permis d'etablir qu'il est 

20 souhaitable de ne pas depasser une viscosite dynamique de 1 ,2 Pa.s. 
D'une maniere generale, la viscosite augmente lorsque la concentration 
en matiere solide augmente et lorsque la taille des particules en 
suspension diminue. 

La reactivite d'un lait de chaux est une mesure de la vitesse 

25 de dissolution des particules lors de la dilution du lait dans un volume 
important d'eau demineralisee. Cette mesure, basee sur I'enregistrement 
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de revolution de la conductivity do la phase llqulde rteultante, a 6t6 mise 
au point pour le contrdte de la r6activit6 des laits de chaux destines & 
I'adoucissement des eaux potables (v. Van Eckeren et cons. Improved 
milk-oMime for softening of drinking water : the answer to the carry-over 
5 problem, in Aqua, 1 994, 43(1 ), p. 1-10). 

La rdactivite du lait de chaux est 6galement importante pour 
toute operation de neutralisation ou floculation. 

II est connu que la vitesse de solubilisation des particules 
de chaux est d'autant plus rapide que la taille des paiticules est faible. De 
10 plus, une grande finesse des particules r^duit g6n6ralement la 
sedimentation de la phase solide de la suspension. 

D'une mani^re g^nerale. 11 est dconomiquement avantageux 
de pouvoir augmenter la concentration du lait de chaux, afin de r^duire 
les coOts de transport et la taille des 6quipements (reservoirs de 
15 stockage, pompes...). 

On comprend la difficult^ de concilier faible viscosite, 
concentration eievde et reduction de la taille des particules en 
suspension. 

II est connu d'ameiiorer la concentration du lait de chaux par 
20 ajout d'un agent dispersant, en presence d'une faible quantite d'un 
hydroxyde de metal alcalin [US 5 616 283, US 4 849 128, US 4 610 801]. 
Ce mode de preparation permet d'atteindre des concentrations 
superieures k 40% de matiere sdche, avec une viscosite dynamique 
inferieure k 1 ,2 Pa.s. Toutefois, I'utilisation de dispersant est couteuse et 
25 incompatible avec certaines applications. 

II est egalement connu d'augmenter la concentration en 
phase solide dans la suspension, tout en llmitant I'augmentation de 
viscosite, par incorporation d'une chaux eteinte presentant une taille des 
particules plus grossiere ou par extinction de la chaux vive dans des 
30 conditions favorables d la croissance des grains, par exemple par 
limitation de I'augmentation de temperature lors de I'extinction, par ajout 
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d'additifs tels que des sulfates, etc. [BE-1006655, US-4.464.353]. De tels 
laits de chaux sont moins rtoclifs, ce qui en limite les utilisations. Par 
ailleurs, ces suspensions sMimentent plus rapidement, si aucun 
dispersant n'est ajout6. 
5 La pr^sente Invention a pour but de mettre au point une 

suspension aqueuse k base de chaux ou d'un compost de chaux & 
viscosity contr5l6e, de pr6f6rence feible, afin de pouvoir en augmenter la 
concentration en matidre sollde et/ou r6duire la taille des pcurticules en 
suspension. 

10 On r^sout ce probl^me, suivant I'invention, par une 

suspension aqueuse calco-magndsienne prteentant des particules de 
matidre solide ayant, avant mise en suspension, une surface sp6cifique, 
calculde selon la mdthode BET, qui est inferieure ou ^ale ^ lOmVg. 
Une telle suspension peut dtre pr6par^ par mise en suspension d'une 

15 matldre solide calco-magn^sienne pr6sentant des particules ayant une 
faible surface sp6cifique, infdrieure ou 6gale k 10 rnVg, selon la mesure 
d'adsorption ^ I'azote (mdthode BET). II est appam d'une manidre 
surprenante qu'une suspension aqueuse d'un tel type de mati^re solide 
calco-magn6sienne pouvait atteindre une viscosity trds faible, et done en 

20 coroiiaire permettait d'augmenter fortement la concentration en mafidre 
solide de la suspension, ce qui n'^tait gudre possible auparavant, ou 
encore de rMuire la taille des particules en suspension, et done d'obtenir 
un iait concentr6 et rdactif. II a en fait 6t6 possible par {Invention de 
mettre en Evidence une relation directe entre la surface sp^ifique des 

25 particules en suspension et la viscosity de ces suspensions, k conditions 
identiques de concentration et de taille des particules. 

On peut noter qu'une chaux hydratde prdsentant une telle 
surface spdcifique n'est connue que depuis peu. Elle peut dtre 
notamment obtenue par extinction de chaux vive en presence de GaClz 

30 (v. Holmbei^, J., Slaking of lime, document consults sur le site internet 
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<http://server1.chemGng.lth.se/exJobb/009.pdf> en Juin 2003) ou d'un 
dispersant (v. JP 11-139850). 

Suivant une forme de rtelisation pr6f6renfielle de 
rinvention. les particules de matidre solide ont une surface sp6cifique 
5 selon la mMhode BET inf6rieure ou 6gale & Sm^/g, de pr6f6rence 
infdrieure ou ^gale k 5 mVg. 

La suspension presents avantageusement une viscosity 
dynamique inf6rteure ou 6gale k 1 ,2 Pa.s, de pr6f6rence inf6rieure ou 
6gale k 1 Pa.s. 

10 Dans ces conditions it est possible d'obtenir une suspension 

suivant I'invention pr^sentant des teneurs en matidre solide sup§rieures 
k 25%, et avantageusement sup6rieures k 40 % et/ou des dimensions 
granulom6triques dgs inf^rieures k ZO microns, de pr6f6rence 6gales ou 
inf6rieures k 5 microns. 

15 Avantageusement les particules de mati^re solide de la 

suspension aqueuse calco-magn6sienne suivant Tinvention r6pondent k 
la formula suivante : 

xCa(OH)2.(1 -x)Mg0.yH20 

oO 

20 0<x^1,et 
y^(1-x), 

X et y 6tant des fractions molaires. 

De pr6f6rence x a une valeur de 0,8 ^ 1» tout k fait 
avantageusement de 1 . 

25 Les particules de la suspension suivant invention peuvent 

done §tre formdes de chaux hydrat6e uniquement, mais aussi d'un 
compost mixte formd de chaux hydrat^e et de magn6sie laquelle peut 
§tre totaiement ou partiellement hydrat6e, ou m§me non hydrat6e. Cette 
matidre calco-magn6sienne peut 6videmment contenir en outre des 

30 impuret^s, comme mentionn6 pr6c6demment k propos de la chaux 
hydrat6e. 
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D'autres formes de r6ansation du produit et du proc6d6 
suivant invention sont indlqudes dans les revendications annexdes. 

L'invenfion va & present dtre ddcrite de manidre plus 
d6taill6e & I'cdde d'exemples non limitatifs. 

5 Example 1 

Trols laits de chaux concentres ont 6t6 prdpar6s par 
melange ^ 20*C de 10 I d'eau et de 5 kg de chaux hydratde. L'une de ces 
chaux prdsente une surface sp^cifique de 20 mVg et les deux autres, 
conformes li la prdsente invention, une surface spdcifique 

10 respectivement de 10 et de 5 m^/g. La surface sp6cifique est mesur§e 
par adsorption d'azote, selon la mdthode BET. Le mdlange est maintenu 
sous agitation m^canique durant 30 minutes. 

Afin d'obtenir des taits de chaux de distribution 
granulomdtrique comparable, ceux-ci sont tamis6s k 200 ; le passant 

15 subit 6ventuellement un broyage humide, dans un broyeur k billes de 
ven^e de diam^tre comprls entre 0,5 et 0,8 mm. La distribution des tallies 
de particules est mesur^e au moyen d'un granulomdtre laser ; ces 
distributions sont caracteris6es en termes de dso. dso et dss, valours 
interpoldes de la courbe de distribution des tallies des particules. Les 

20 dimensions dso, dw et dss correspondent aux dimensions pour lesquelles 
respectivement 50%, 90% et 98% des particules sont inf^rieures aux 
dites dimensions. 

Le pourcentage de matidre solide dans les suspensions est 
ajust6 par dilution, de fagon It obtenir au depart de cheque chaux 

25 hydrat6e 3 laits, contenant respectivement 20%, 25% et 30% de matidre 
solide. La viscosity de ces laits de chaux est mesur^e par un 
viscosimdtre «Brookfield DV III Rheometer», avec aiguille n°3 k 100 
tours/min. 

Les valours de surface spScifique des 3 chaux hydrat6es 
30 utilis6es pour la preparation des laits de chaux ainsi que les 
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caractdristiques granulomdtriques et viscosit6s des suspensions 
conrespondantes sont repris dans le tableau 1 



Lait 


Surface 


Caract6risation 


Viscosity k different % 




sp6cifique 


granulom6trique[^m] 


de sofides[Pa.s] 




[mVgl 


dso 


dgo 


das 


20% 
sotide 


25% 
solide 


30% 
solide 


1 


20 


3 


10 


18 


1,00 


>1,5 


>2 


2 


10 


3 


9 


17 


0.16 


0,35 


0,60 


3 


5 


3 


10 


18 


0,08 


0.18 


0,30 



5 Tableau 1. Surfoce sp^cifique des 3 chaux hydratees utilises pour la 
preparation des laits de chaux ainsi que les caract^risiiques 
granulomdtilques et viscositSs des suspensions 
conrespondantes. Cas de suspensions de particules ayant un 
dgs de 17^ 18|im. 

10 

De fagon pr6visible, on constate qu'& granulom6trie 
comparable et & surface sp^dfique identique, la viscosity augmente en 
fonction de la concentration. Par centre, quelle que soit la teneur en 
matidre solide, la viscosity dimlnue trds fortement en fonction de la 

15 surface sp6cifique de la chaux hydrat^e. En particulier, lorsque la 
concentration en solide de la suspension est de 20%, la viscosity diminue 
de 1 ^ 0,08 Pa.s lorsque la surface spdcifique de la chaux hydrat6e de 
base diminue de 20 ^ 5 m^/g, ^ granulomdtrie comparable. 

Par ailleurs, lorsque la surface sp6cifique est de 20 m^/g, la 

20 concentration en matidre solid© doit §tre inf6rlGure & 25% pour consen/er 
une viscosit6 acceptable (1 ,2 Pa.s). Par centre, on obtient ais6ment des 
laits de cliaux k 30% de mati^re solide et de faible viscosity (0,6 Pa.s), 
lorsque la surface sp§cifique de la chaux hydrat^e est dgale ou inf^rieure 
k 10 mVg, selon la pr§sente invention. 
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ExemDlQ2 

Trois laits de chaux ooncentrte ont 6t6 pr6par6s selon le 
mode op6ratoire pr6s6nt6 k I'exemple 1, I'un au depart d'une chaux 
hydratde, dont la surface spdcifique est de ISmVg, et deux autres 

5 conformes k la prdsente invention, au d6part de 2 chaux hydrat^es, dont 
le surface sp6cifique est respectivement de 10 et 5 mVg. Comme dans 
I'exemple 1, les particules en suspension sent de granulomdtries 
comparables mais plus fines. Dans I'exemple 2, la concentration en 
matidre sdche a 6td 6gatement ajust^e par dilution mais de fagon k 

1 0 obtenir 1 5%, 20% et 25% de mati^re sdche. Les r^sultats sent pr6sent6s 
au tableau 2. 



Lait 


Surface 


Caractdrisation 


Viscosity k different % 




sp6cifique 


granuiom6trique[|im] 


de solides [Pa.s] 




[mVg] 


dso 


dso 


dss 


15% 
solide 


20% 
solide 


25% 
solide 


1 


15 


1,5 


3 


5 


1,00 


>2 




2 


10 


1.5 


3,1 


5 


0.18 


0.30 


0,50 


3 


5 


1.6 


3 


5 


0.05 


0.12 


0,25 



Tableau 2. Surface sp6cifique des 3 chaux hydrat6es utilisdes pour la 
15 preparation des laits de chaux ainsi que ies caractdristiques 

granulomdtriques et viscositds des suspensions 
correspondantes. Cas de suspensions de particules ayant un 
dgs de 5 ^m. 



20 Les r^sultats du tableau 2 concordent avec ceux de 

rexemple 1 : k meme teneur en solide et granulom^trie comparable 
(d9a=5^m), la viscosite du lait de chaux diminue lorsque la surface 
spdcifique de la chaux hydrat^e utilis6e diminue. Par ailleurs et comme 
attendu, il ressort de la comparaison des tableaux 1 et 2 pour les chaux 
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hydratdes & 5 et 1 0 m^/g et avec un contenu en matidre solide de 20% et 
25%, que la viscosity des laits de chaux augmente bien avec la 
diminution de la taille des particutes. 

Dans cet exemple 2, on constate que Tobtention d'un lait de 
viscosity inf^rieure k 1 ,2 Pa.s avec un contenu en oiatidre solide 6gat ou 
sup^rieur k 20% n'est possible au depart d'une chaux hydratde de 
grande finesse (dw^SMm) que si celle-ci poss^de une surface sp6cifique 
inf6rieure ou 6gale k 10 m^g, selon la pr^sente invention. 

Exemple 3 

Au depart des trois laits de chaux concentres de Texemple 
1 , on a proc6d6 k une dilution de fagon k ajuster la viscosity k une valeur 
comprise entre 1 et 1 ,2 Pa.s. On a ensuite d6termin6 la concentration en 
matidre sdche correspondante. Les rdsuttats sent pr6sent6s au tableau 
3. 



Lait 


Surface 

spScifique 


Caractdrisation 

granulom6trique[nm] 


Viscosity 


Teneur 

en solide 




[m^gl 


dso 






[Pa.sl 




1 


20 


3 


10 


18 


1,00 


20% 


2 


10 


3 


9 


17 


1.00 


32% 


3 


5 


3 


10 


18 


1.10 


40% 



Tableau 3. Comparaison des teneurs en solide pour des laits de chaux 
ayant une viscosit6 comprise entre 1 et 1,2 Pa.s. Cas de 
suspension pr6sentant un dgs de 17 ^ 18 microns. 

20 

A distribution de tallies des parttcules et viscosity 
comparables, le contenu en mati&re s&che est d'autant plus 6lev6 que la 
surface sp^cifique de la chaux hydratde est faible. Ainsi, il est possible, 
sans dispersant, de doubler la teneur en matidre solide de 20% k 40%, si 



10 



15 
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on r6duit la surface spdcifique de la chaux hydratde do 20 d 5 m'/g, selon 
la pr6sente invention. 

Exemple 4 

De manidre analogue & I'exemple 3, les trois de chaux 
5 concentres de I'exemple 2 ont 6t6 dilute de manidre & ajuster la visoosit6 
k une valeur comprise entre 1 et 1,2 Pa.8. On a ensuite d6termin6 la 
concentration en mati^re sdche correspondante. Les r6sultats sont 
pr6sent6s au tableau 4. 



Uit 


Surface 


Caract6risation 


Viscosity 


Teneur 




sp^ciflque 


granulomdtrique [pm] 




en solide 




[m^g] 


dso 


deo 


d98 


[Pa.s] 




1 


15 


1.5 


3 


5 


1,00 


15% 


2 


10 


1.5 


3,1 


5 


1,00 


28% 


3 


5 


1.6 


3 


5 


1,20 


35% 



10 

Tableau 4. Comparaison des teneurs en solide pour des laits de chaux 
ayant une viscosity comprise entre 1 et 1 »2 Pa.s.. Gas de 
suspensions de particules prdsentant un dgg de 5 microns. 

1 5 Les conclusions de Texemple 3 s'appliquent 6galement pour 

des laits de chaux de plus grande finesse granuiomdtrique (d98»5tim). 
Le contenu en matidre solide, de 15% pour une chaux 6teinte de 15 m^/g, 
atteint 35% pour une chaux hydrat6e de 5 m^/g, selon la pr^sente 
invention. 

20 Example 5 

Uobjet de cet exemple est de valider la pr^sente invention 
par rapport ^ un lait de chaux concentre, obtenu industriellement selon 
un proc6d6 connu de fabrication (ajout d'agent dispersant). Le lait de 
chaux industriei est pr6par§ au depart d'une chaux hydrat^e de 20 m^/g 

25 de surface spdcifique et prdsente une viscosity de 1,2 Pa.s. Cette 
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suspension est comparde d un lait de chaux pr6par6 selon la pr6sente 
invention avec une chaux iiydratte de surtece sp6cifique 6gale k 5 m^/g. 
Les caractdristiques des deux laits de cliaux sent pr6sent6es au tableau 
5. 



5 





Surface 


Caract^risation 




Teneur 


Uit 


sp6cifique 


granulom6trlque[(im] 


Viscosity 


en 














solide 




[m«/gl 


dso 


dso 


dss 


[Pa.s] 




industriel 


20 


12 


80 


150 


1.20 


45% 


(-Klispersant) 














selon 


5 


4 


50 


130 


1,20 


45% 


I'invention 















Tableau 5. Comparaison des caractdristiques de deux laits k haute 
teneur en nnatidre solide 



10 II est done possible d'obtenir sans dispersant selon la 

prdsente invention, un lait de chaux de mdme viscosity (1 ,2 Pa.s) et de 
m§me teneur en mati^re solide (45%) qu'un lait industriel k irks haute 
concentration obtenue par ajout de dispersant. On remarque de surcroTt 
que le lait de chaux selon Tinvention pr6sente une plus grande finesse, k 

15 m§me valeur de viscosity. En outre, il ne contient aucun dispersant, ce 
qui en r6duit ie coQt de production et en rend compatible rutiiisation dans 
un nombre plus grand d'application. 

Exemoie 6 

Trois laits de chaux ont 616 pr6par6s selon te mode 
20 opSratoire de I'exemple 1 , au depart d'une chaux hydrat6e ayant une 
surface sp§cifique de 5 rrfi/g mais une distribution de tailles des 
particules diff^rentes et avec un contenu en matidre solide de 34% k 
45%. La viscosity de ces laits de chaux a 6X6 mesur^e, juste aprds leur 
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preparation (viscosity initiale) et aprds 48h, perxiant lesquels ils sont 
maintenus sous agitatior). Les caractdristiques des trois laits de chaux 
sont pr6sent6es au tableau 6. 





Surface 


Caractdrisation 


Viscosttd 


Viscositd 


Teneur 


Lait 


spdcifique 


granulom6trique[ixm] 


initiale 


aprds 


en 














7 Jours 


solide 




lm»/gl 


dso 


d90 




lPa.sl 


[Pas] 




1 


5 


4 


50 


130 


1.15 


1,15 


45% 


2 


5 


3 


10 


18 


1.00 


1.10 


39% 


3 


5 


1,6 


3 


5 


1.20 


1,15 


34% 



5 

Tableau 6. Stability au cours du temps des laits k base de chaux 
hydratSe k faible surface sp6cifique. 



On n'observe aucune Evolution significative de la viscosity 
10 dans Hntervalle de temps consid6r6. Les laits de cliaux, pr6par6s selon 
la pr6sente invention, peuvent done faire Tobjet d*un stockage temporaire 
avant utilisation, sans prejudice de leur facility de mise en oeuvre. 

Exgmpl^y 

Trois laits de chaux ont 6t6 pr6par6s selon ie mode 
15 op6ratoire de I'exemple 1 , au depart d'une chaux hydrat^e d'une surface 
sp6cifique de 5, 1 0 et 1 Sm^/g de manldre k obtenir des laits de chaux trds 
fins, done rdputds trds r6actifs. 

La r6activit6 a 6t6 ddtermind par mesure de la Vitesse de 
dissolution d'une quantity connue de grains de chaux en suspension, 
20 dans des conditions trbs dilutes. Plus prdcisdment, il s'agit de mesurer Ie 
temps « tso »n6cessaire pour atteindre une valeur de conductivity, 
correspondant k 90 % de la conductivity maximale, correspondant k la 
valeur d'^quilibre de dissolution. 

Le test est conduit comme suit : 5 crrP de lait de chaux, 
25 dilud k 2% de mati^re s6che, sont ajout§s instantan§ment k 700 cm^ 
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d'eau Cl6min6ralis6d, thermostatis6e d 25*C et maintenue sous agitation 
d 400 tours/min. Udvolution de la conductivity est mesurte toutes les 0,3 
s, jusqu'd obtontion d'une valour stable de la conductivity. La valeur du 
tw est interpolte de renregistrement de la courbe de conductivity. 
5 Les laits de chaux peu ryactifs ont une valeur de tso de 

plusieurs dizalnes de secondes ; par contre, un lait de chaux peut dtre 
considyry comme trds ryactif, lorsque son tgo est infyrieur ^ 3 s. 

Les rysuHats des tests de ryactivity, appliquys aux trois laits 
de cliaux, dycrits ci-dessus, figurent au tableau 7. 

10 



Lait 


Surface 


Caractyrisation 


too 




spycifique 


granulomytrique[um] 






[m2/g] 


dso 


dso 


d98 


[s] 


1 


15 


1.5 


3 


5 


2,1 


2 


10 


1.5 


3.1 


5 


2,2 


3 


5 


1,6 


3 


5 


2,3 



Tableau 7. R6suttats du test de r6activit6 en fonction de la surface 
spycifique de la chaux hydratde. Cas d*une chaux de 
grande finesse (dg8=5iim). 

15 

On remarque que la valeur de la reactivity (W 
inddpendante de la surface spycifique de la chaux hydratde mise en 
09uvre pour la preparation du lait. 

II doit dtre entendu que la prdsente invention n*est en 
20 aucune fa^on limitee aux modes de realisation decrits ci-dessus et que 
bien des modifications peuvent y dtre apportees, sans sortir du cadre des 
revendications annexdes. 
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REVENDICATIONS 

1. Suspension aqueuse calco-magn6sienne prdsentant des 
particules de matidre solide ayant, avant mise en suspension, une 
surface sp^cifique, calcul6e selon la m6thode BET, qui est Inf6rieure ou 

5 6galed10m^g. 

2. Suspension suivant la revendicatlon 1, dans laquelle 
lesdites particules ont une surface sp^cifique calcul^e selon la m6thode 
BET, qui est inf6rieure ou 6gale d 8 mVg, de pr6f6rence inf6rieure ou 
6gale d 5 mVg. 

10 3. Suspension suivant Tune des revendications 1 et 2, dans 

laquelle les particules de mati^re solide r6pondent k la formule : 
xCa(0H)2.(1 -x)Mg0.yH20 

oCi 

0<x^1,et 
15 y^(1-x), 

X et y 6tant des fractions molalres. 

4. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 
1 & 3, caract6ris6e en ce qu'elle possfede une viscosity dynamique 
inf6rieure ou 6gale k 1,2Pa.s, de pr6f6rence inf6rieure ou 6ga\e k 

20 1 ,0 Pa.s. 

5. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 
1^4, caract6ris6e en ce qu'elle pr§sente une teneur en mati^re solide 
sup6rieure k 25 avantageusement supdrieure & 40 %. 

6. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 
25 1^5, caract6ris6e en ce qu'elle pr^sente une dimension granulomdtrique 

dss inf^rieure k 20 microns, de pr^f^rence 6gale ou infdrieure k 5 
microns. 

7. Proc6d6 de preparation de suspension aqueuse calco- 
magn^sienne suivant Tune quelconque des revendications 1 k 6, 

30 caract6ris6 en ce qu'il comprend une mise en suspension dans un milieu 
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aqueux d'une mati^re solide calco-magn^sienne prdsentant des 
particules ayant une surface sp6cifique, calcul6e salon la m6thode BET, 
qui est inf^rieure ou dgale ^10 m^/g. 



